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Formulierungen von Silikonweichmachern fur die textile Ausriistung 

Die Erfindung betrifft neue Formulierungen auf Basis von quaternierten Amino- 
alkylsiliconen bzw. -siloxanen, Verfahren zur Herstellung dieser Formulierungen und 
deren Verwendung als Textilhilfsmittel zur Ausriistung von Textilmaterialien. 

Silikonweichmacher .werden vielfaltig zur Ausriistung von Textilmaterialien einge- 
setzt. Fur den praktischen Einsatz der Silikonweichmacheremulsionen sind Anforde- 
rungen wie Lagerstabilitat, Temperaturstabilitat, Resistenz gegeniiber WeiBtonem 
und anderen anionischen Textilhilfsmitteln, Resistenz gegen pH-Wert Anderungen 
und Salzzusatz und gegen die Einwirkung mechanischer Energie von zentraler Be- 
deutung. Besonders die Stabilitat gegen die Einwirkung mechanischer Energie, die 
Scher stabilitat oder. Jetstabilitat, bereitet Silikonweichmacheremxilsionen unter 
Praxisbedingungen oftmals grofle Schwierigkeiten (vgl. R. Zyschka, Melliand Textil- 
berichte 6/2001, 497). 

Microemulsionen bieten grundsatzlich den Vorteil der thermodynamischen Stabilitat. 
In einer Vielzahl von VeroffentUchungen ist das Gleichgewichtsphasenverhalten in 
Abhangigkeit von der Struktur des zu emulgierenden 6ls und der/des Tenside/s 
behandelt worden. Systematisch ist ebenfalls der Zusatz von anorganischen Salzen 
studiert worden (vgl. M. Kahlweit et.al., Langmuir 11 [1995], 3382; M. Kahlweit 
etal., Langmuir 11 [1995]). Das Gleichgewichtsphasenverhalten von Micro- 
emulsionen niedennolekularer Silikone ist ebenfalls untersucht worden (EP-A 
774482; H. vonBerlepsch et.al ? Progr. Colloid Polymer Science 111[1998] 5 107). 

Hinsichtlich der weichmachendeh Komponenten sind Kombinationen von kohlen- 
wasserstoffbasierten Quats mit Silikonquats (GB-A 1549180) oder auch Siliconpoly- 
ethern mit Siliconquats (US-A 4921895) vorgeschlagen worden. 
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Zur Verbesserung der Hydrophilie werden die weithin benutzten Aminoalkylsiloxan- 
ole zunehmend durch polyethermodifizierte Aminoalkylsiloxanole ersetzt (vgl. EP-A 
578144). 

Eine zusatzliche Einfuhrung von AlkoxysUylstnikturen in polyether- und amino- 
substituierte Silikone ist ebenfalls vorgeschlagen worden (US-A 20020028900). 

Echte permanent-hydrophile Textilweichmacher auf Silikonquatbasis sind schlieBlich 
in WO 02/10256, WO 02/10257 und WO 02/10259 offenbart worden. 

Feinteilige Microemulsionen von Aminoalkylsiloxanen sollen in einem Zweistufen- 
prozess durch Herstellung eines Konzentrates aus Aminoalkylsiloxan, silikonun- 
loslichem Tensid und wenig Wasser mit anschliefiendem schnellen Einriihren in 
Wasser zuganglich sein (US-A 4620878). 

GemaB DE-A 3723697 sollen Aminosiloxanemulsionen durch die Verwendung 
wasserloslicher nichtionogener Emulgatoren mechanisch stabil werden. Fur extreme 
Scherbelastungen, wie sie auf modernen Jetanlagen erreicht werden, wurde festge- 
stellt, dass die in DE-A 3723697 offenbarten Erfindungen nicht ausreichen, Ausfal- 
lungeh in den Jetanlagen und auf den zu behandelnden Textilien zu verhindern. 

GemaB WO 02/10501 sollen aminofunktionelle Organosilicivimverbindungen ohne 
Verwendung wasserloslicher nichtionogener Emulgatoren auch in Dusenfarbe- 
maschinen mechanisch stabil werden. Es wurde festgestellt, daB die in WO 02/10501 
offenbarten Mafinahmen ebenfalls noch nicht ausreichen, die Ausfallungen auf 
verschieden vorbehandelten Textilien sicher zu verhindern. 

Mechanische Stabihtat von Aminosiloxanmicroemulsionen soli auch durch Anwen- 
dung von Betainen ggf. in Kombination mit nichtionogenen Tensiden des HLB 
Bereiches 5 bis 16 erreicht werden konnen (vgl. US-A 5573694; US-A 5520827). 
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In der Farbetechnik ist bekannt, komplexe Mischungen, die sulfonierte Alkyl- 
naphthylderivate und halogenierte Kohlenwasserstoffe enthalten, als jetstabile Anfar- 
bebesctaeunigerfonnulierungen zu benutzen (US-A 4080166). 

Derartige sulfonierte Naphthylderivate in Kombination mit Fettalkoholethoxylaten 
sind ebenfalls zur Stabilisierung von tintenstrahltauglichen Formulierungen vorge- 
schlagen worden (US-A 6302948). Die Kombination von Fettalkoholethoxylaten mit' 
Pigmenten bestimmter GroBe soil ebenfalls zu tintenstrahltauglichen Systemen fuh- 
ren (US-A 6099627). 

SchlieBlich ist noch bekannt, dass Salze starker Sauren, z.B. Al2(S04) 3 x 18 H2O, die 
Protonierung kationischer Farbstoffe in Thermotransferdruckpasten sichera, gleich- 
zeitig aber deren Stabilitat beeintrachtigen (vgl.US-A 5925701). 

Allen zitierten Vorschlagen ist gemein, dass sie keine Hinweise auf MaBnahmen ent- 
halten, wie Emulsionen bzw. Microemulsionen von silikonbasierten Textilweich- 
machern, vorzugsweise Aminosiloxanen und quatemierten. Aininoalkylsiloxanen 
(Silikoriquats), gegen die Einwirkung von hohem mechanischem Energieeintrag der 
modernen Jetsysteme in Kombination mit stark schwankenden Flottenverhaltnissen 
und den Einfluss variierender Vorbehandlungspraparationen der Fasern sicher 
stabilisiert werden konnen. Weiterhin sind aus dem Stand der Technik keine MaB- 
nahmen bekannt, wie die gleichzeitig auftretende hohe Schaumneigung (zieht 
Fleckenbildung nach sich) von TextUweichmacher-Formulierungen bei hohem 
mechanischem Energieeintrag begrenzt werden kann. 

Es war somit Aufgabe der vorliegenden Erfindung, MaBnahmen zu beschreiben, wie 
Emulsionen bzw. Microemulsionen von silikonbasierten Textilweichmachern, vor- 
zugsweise quatemierten Aminoalkylsiloxanen (Silikonquats), bei Einwirkung von 
hohem Energieeintrag (extrem hoher Scherkrafte bei modernen Jetsystemen) in 
Kombination mit stark schwankenden Flottenverhaltnissen und dem Einfluss 
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vaiiierender Vorbehandlungspraparationen sicher stabilisiert werden konnen und 
gleichzeitig die Schaumneigung begrenzt werden kann. 

Es wurde iiberraschend gefiinden, dass durch die Kombination von quaternierten 
Aminoalkylsiloxanen mit stark hydrophilen nichtionogenen grenzflachenaktiven Ver- 
bindungen (Tensiden) und/oder stark hydrophilen Dispergiermitteln und/odef Salzen 
mehrwertiger Kationen und gegebenenfalls weiteren iiblichen Formulierungs- • 
agenzien, diese Aufgabe gelost werden kann. 

Die vorliegende Erfindung betrifft daher Fonnulierungen enthaltend mindestens ein 
quaterniertes Aminoalkylsiloxan und mindestens eine Verbindung aus der Reihe 

a) der hydrophilen, nichtionogenen grenzflachenaktiven Verbindungen 

b) der hydrophilen Dispergiermittel und 

c) der Salze von zwei- oder dreiwertigen Metallen mit anorganischen 
Sauren. 

Bevorzugte hydrophile, nichtionogene grenzflachenaktive Verbindungen (a) im 
Sinne der Erfindung sind Substanzen, die die Oberflachenspannung von Wasser auf 
unter 45 mN/m absenken. Es handelt sich insbesondere um Ethylen/Propylenoxid 
(EO/PO) modifizierte Verbindungen, gegebenenfalls ungesattigt und/oder verzweigt, 
aus der Gruppe der Fettalkohole, Fettsauren, Alkohole, Sauren, Alkylarylderivate, 
Fettamine, Glyceride und Sorbitanester, bei denen die Anzahl der EO/PO Einheiten 
zwischen 15 und 150 liegt, wobei das Verhaltnis von PO Einheiten zu EO-Einheiten 
bei 0,25 oder unter 0,25 liegt, und bei denen die Anzahl der Ethylenoxideinheiten 
(EO-Teil) grofler oder gleich der Anzahl der Kohlenstoffatome im Nicht-EO Teil ist, 
und um Alkylpolyglykoside, Ethylenoxid/Propylenoxid Copolymere und . 
Polyethersiloxane . 
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Hydrophile Dispergiermittel (b) im Sinne der Erfindung sind Substanzen, bei deren 
Zugaben zu Wasser die Oberflachenspannung auf einen Wert zwischen 72 bis 
45 mN/m abgesenkt wixd. 

Bei den bevorzugten Verbindungen (b) handelt es sich urn wasserlosliche Polysacca- 
ride wie Carboxymethylcellulose, Hydroxyethylcellulose, Methylhydroxypropyl- 
cellulose oder urn Verbindungen der Formel 




O-R 1 



worm 



x fur 1,5 bis 20, bevorzugt 1,5 bis 10, steht 

Bei den Salzen (c) handelt es sich urn zwei- oder hoherwertige Metallsalze, vorzugs- 
weise urn Calcium-, Magnesium- und Aluminiums alze. gegebenenfalls in Form ihrer 
Hydrate, mit anorganischen Sauren wie Salzsaure, Schwefelsaure, Phosphorsaure. 
Die Gegenionen sind so auszuwahlen, dass bei gegebener Stabilitat des Salzes eine 
hinreichende Wasser- bzw. Formulierungsloshchkeit gewahrleistet ist. Beispiele der- 
artiger Salze sind Ca(Cl) 2? Mg(Cl) 2 und A1 2 (S0 4 ) 3 , gegebenenfalls in Form ihrer 
Hydrate. 



Speziell handelt es sich bei den Verbindungen (a) um solche der Formeln . 



R 1 -0-[CH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E (1), 
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Rl 




CH 3 

[CH2CHO]rl-[CH2CH20]qi-E 
(pH 3 

[CH 2 CHO] r2 -[CH2CH 2 0]q2-E 



R 2 -NH-[CH 2 CH(CH 3 )0] r [CH 2 CH 2 0] q -E 



(2) , 

(3) , 



9 H 3 

^[CH2CHO] r i-[CH 2 CH20] q i-E 
R2-NQ CH 3 

^[CH2CHO] r2 -[CH2CH20] q 2-E 



(4), 



<pi 3 

E-0-[CH2CH20] q 3-[CHCH20]r: 



? H 3 



•3^ / [OCH2CH]r4-[OCH2CH2]q4-0-E 
CH 3 

[OCH2CH3r5-[OCH2CH2]q5-0-E 



° ^CH 



CH 3 
2CH1 



CH2[OCH 2 CH] r6 -[OCH2CH2]q6-0-R 2 

(5), 



R 2 -2SrH-CH(CH 3 )CH 2 -[OCH2CH(CH3)] m -[OCH2CH 2 ] q -0-E (6), . 

R 2 -NH-CH(CH3)CH 2 -[OCH 2 CH(CH3)] m 7-[OCH 2 CH 2 ] q -[OCH2CH(CH3)] m 8-NH-R 2 

(7), 

E-0-[CH 2 CH 2 0] s -[CH 2 CH(CH 3 )0] t -E (8), 



oder ein Polyethersiloxan (9) 
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R 4 -I 



i-0 — -S: 



Is 



R 



Z2 



ii-K* 



(9) 



v/onn 



E fur einen Rest R 1 , Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes 
oder ein- oder mehrfach ungesattigtes Ci-Cis-Alkyl, welches gegebenenfalls 
ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, oder fur Cs-Cjo-Cycloalkyl steht, welches 
gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci-C4-Alkoxy, 
Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, 

R 1 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes Cs-C 4 o- 
Alkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebe- 
nenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxy carb- 
onyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- C i -C4- Alkylamino substituiert 
ist, oder fur C 5 -Cio-Cycloalkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- 
oder mehrfach durch Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist 
und welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Ci-C4-Alkyl, -OH, Ci- 
C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkpxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-Ci- 
C4-Alkylamino substituiert ist, 

1 * 
R fiir geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach unge- 
sattigtes C8-C 4 o-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
-OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, 



fur geradkettiges oder verzweigtes C1-C26 Alkyl oder C 6 -Ci 0 -Aryl steht, 
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-CH 2 CH2-0-[CH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r E , 
-CH 2 CH2CH2-0»[CH2CH 2 0] q -[CH2CH(CH3)0] r -E 

-CH 2 CH2CH2-O.CH 2 CHOHCH2-0-[CH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E 

-Z-[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E 

wobei 

Z ein.geradkettiger odei verzweigter Alkyl- oder Cycloalkylrest 
ist, der jeweils durch -O- und /oder -CO- unterbrochen und 
gegebenenfalls durch miadestens eine OH-Gruppe substituiert 
sein kann 

oder 

CH 3 

-C=CHCH2-0-[CH2CH20] q i-[CHCH20]rl-E 
CH2-0-[CH2CH20] q 2-[CHCH 2 0] r 2-E 

steht, 

q fQrlSbis 150 steht, 

ql und q2 unabhangig voneiBander fur 0 bis 150 stehen, 
wobei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3 9 q4, q5 und q6 unabhangig voneinander flir 0 bis 150 stehen, 
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wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r for 0 bis 50 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander for 0 bis SO.stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3. r4 5 r5 und r6 unabhangig voneinander fiir 0 bis SO^stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fur 1 bis 50 steht, 

m7 und m8 unabhangig voneinander fur 1 bis 50 stehen, 

wobei 2 < m7+m8 5 und die Summe von m7 + ih8 = m+1 ist, und . 

das Verhaltnis von q : m > 4 ist, 

s fiir 5 bis 150 steht, 

t fur 5 bis 150 steht, 

wobei 0.05 < s : t < 20, 

0 < zl < 2000 
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mindestens ein R4 * R3 , und 

0,01 < 2 Alkylreste R 3 : Z q+r < 1. 

Speziell handelt es sich bei den Verbindungen (a) auch um solche der Formeln (1 ') 
bis (9') 

R 1 -O^CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0]J-E (1 '), 

CH 3 

X-[CH2CHO] r i-[CH2CH 2 0] q ]-E 
^[C^CHO^-tC^C^O^E (2 , } 

R 2 -NH^CH 2 CH(CH 3 )0] r -[CH 2 CH 2 0] |e (3 0, 

i-[CH 2 (!:HO] r i-[CH2CH20] q lE 
^[CH 2 CHO] r 2-[CH2CH20] q2 }E 



E-ej.[CH2CH20] q 3-tlHCH 2 0] r ^^^i:[OCH2C^r4-[OCH2CH2] q ^O-E 

CH3 




°' X ^CH^CH2c!:H] r 5-[OCH2CH2]q5[<>E 
CH 3 

CH2|[OCH2CH]r6-[OCH2CH2]q6]D-R 2 
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R 2 -NH-CH(CH 3 )CH 2 -40CH 2 CH(CH3)] nj -[0CH 2 CH2] q -p-E (60, 



R 2 -NH-CH(CH 3 )CH 2 4oCH 2 CH(^ 

(7'), 

E-0-JcH 2 CH 2 0] s -[CH 2 CH(CH 3 )0]t-^ (8'), 



oder ein Polyethersiloxan (9') 



R 4 -di-0- 



Rf 
Si-O 



R 



72 



-Si-R 4 



(9') 



worm 



die in den Formeln (l r )-(8') dargestellten Klammerausdriicke „{" und „}" 
bedeuten, dass die innerhalb dieser Klammerausdriicke stehenden 
Ethylenoxid- bzw. Propylenoxid-Einheiten entweder wie . dargestellt 
blockweise angeordnet sein konnen oder aber auch beliebig stalistisch 
. angeordnet sein konnen, 



fur einen Rest R 1 , Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes 
oder ein- oder mehrfach ungesattigtes Ci-Cig-Alkyl welches gegebenenfalls 
ein- oder mehrfach durch -OH, C)-C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, oder. fur Cs-Cio-CycloalkyI steht, welches jeweils 
gegebenenfalls. ein- oder mehrfach durch Ci-CrAlkyl, -OH, Ci-C 4 -Alkoxy 5 
Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, 



fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes C8-C40- 
Alkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebe- 
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nenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, C r C 4 -Alkoxy 5 Ci-C 4 -Alkoxycarb- 
onyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- Ci-C 4 -AIkylamino substituiert 
ist, oder fur C 5 -Ci 0 -Cycloalkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- 
oder mehrfach durch Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist 
und welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci- 
C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxy carbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-Cj- 
C 4 -Alkylamino substituiert ist, oder fur C 6 -Ci 0 Aryl steht, welches 
gegebenfalls substituiert, insbesondere durch C 3 -Ci 5 -Alkyl substituiert ist. 

R 2 for geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach unge- 
sattigtes Cs-C 4 o-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
-OR, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, 

R 3 fur geradkettiges oder verzweigtes Ci-C 26 Alkyl oder C 6 -Ci 0 -Aryl steht, 

R 4 fur R J oder fur einen Rest der Formeln 

-CH 2 CH 2 -0|[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r jp, 

-CH 2 CH 2 CH 2 -o|cH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0]j^E 

-CH 2 CH 2 CH 2 -0-CH 2 CHOHCH 2 ^ 

-z|[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )ojr-E 

wobei 



Z ein geradkettiger oder verzweigter Alkyl- oder Cycloalklyrest 
ist, der jeweils durch -O- und /oder -CO- unterbrochen und 
gegebenenfalls durch mindestens eine OH-Gruppe subsituiert 
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oder 

' CH 3 

-C=CHCH2-0-{cH2CH20] q i-[CHCH20] r i}E 
iH2-o[[CH2CH20]q2-[CHCH 2 0] r 2^ 

steht, 

v/obei -die in den vorgenannten Fonneln dargestellten' 
Klannnerausdriicke „{" und „}" wiederum bedeuten, dass die innerhalb 
dieser Klammerausdriicke stehenden Ethylenoxid- bzw. Propylenoxid- 
Einheiten entweder v/ie dargestellt blockweise angeordnet.sein konnen 
oder aber auch beliebig statistisch angeordnet sein konnen, 

q fur 15 bis 150 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fur 0 bis 150 stehen, 

_ * •* 

v/obei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 0 bis 150 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 50 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 50 stehen, 



wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 
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wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 - r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, . 
m fur 1 bis 50 steht, 

m7 und m8 unabhangig voneinander fur 1 bis 50 stehen, 

wobei2 < m7+m8 5 und 

das Verhaltnis von q : m ^ 4 ist, 

s fur 5 bis 150, bevorzugt 15-150 steht, 

t fur 0 bis 150, bevorzugt 5 bis 150 und insbesondere 5 bis 20 steht, 
wobei t : s < 0,25 

0 < zl < 2000 

0 < z2 < 2000 



mindestens ein R4 * R3 , und 

furFormel(9')gilt: 

0,01 < S Alkyheste R 3 : 2 q < 1. 



WO 03/095735 



PCT/EP03/04965 



-15-' 

Insbesondere handelt es sich bei den Verbindungeri (a) urn solche der Formeln (1) bis 
(9) 3 worin 

E fur Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- oder 
mehrfach ungesattigtes Ci-C4-Alkyl welches gegebenenfalls 1 bis zweifach 
durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy 5 Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert 
ist, oder fur C 5 -C 6 -Cycloalkyl steht, welches jeweils gegebenenfalls ein- bis 
mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci-C 4 -Alkoxy 5 C i - C 4 -Alkoxy carbonyl 
oder Carbonyl substituiert ist, 

R 1 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes C10-C36- 
Alkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebe- 
nenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, C 1 - C 4 -Alkoxy carb- 
onyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- Ci-C4-Alkylamino substituiert 
ist, oder fur Cs-Ce-Gycloalkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- 
oder mehrfach durch Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist 
und welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Cj- 
C 4 -Alkoxy, CrC4-Alkoxycarbohyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-Ci- 
C 4 -Alkylamino substituiert ist, 

' R 2 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach unge- 
sattigtes C 10 -C36-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach 
durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxy carbonyl oder Carbonyl substituiert 
ist, 

R 3 fur geradkettiges oder verzweigtes Ci-Cis -Alkyl oder C6-Cio-Aryl steht, 
R 4 fur einen Rest R 3 oder fur einen Rest der Formeln 
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oder 

-CH 2 CH2CH2-0-[CH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r E- 

steht, 

q fur 20 bis 100 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wbbei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3, < 5 und q6 unabhangig voneinander fur 20 bis 1 00 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 4- q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 20 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3 5 r4 9 r5 und r6 unabhangig voneinander far 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fur 1 bis 7 steht 
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m7 und m8 unabhangig voneinander furl bis 7 stehen, 

wobei 2 < m7+m8, und die Summe von m7 + m8 = m +1 ist, und 

das Verhaltnis von q : m > 4 ist, 

s fur 5 bis 100 steht, 

t fur 5 bis 100 steht, 

wobei 0.05 < s : t < 20, 

0 < zl < 2000 

0<z2<2000 

mindestens ein R4 ^ R3 3 

und 

0,01 < £ Alkylreste R3 : Z q+r < 0,5. 

Insbesondere handelt es sich bei den Verbindungen (a) auch um solche der Fonneln 
(l')bis(9'),worin 

E fur Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- oder 
mehrfach ungesattigtes Ci-C 4 -Alkyl welches gegebenenfalls 1 bis zweifach 
durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy 3 Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert 
ist, oder fur C5-C6 -Cycloalkyl steht, welches jeweils gegebenenfalls ein- bis 
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R 2 

R 3 
R 4 



mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl 
oder Carbonyl substituiert ist, 

fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes Cio-C 36 - 
Alkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
Sauerstofif- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebe- 
nenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarb- 
onyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- Ci-C 4 -Alkylamino substituiert 
ist, oder fur C 5 -C6-Cycloalkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- 
oder mehrfach durch Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist 
und welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci- 
C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-Ci- 
C 4 -Alkylamino substituiert ist, oder fur C 6 -Ci 0 Aryl steht, welches 
gegebenfalls substituiert, insbesondere durch C 3 -Ci 5 -Alkyl substituiert ist 

fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach unge- 
sattigtes Cio-C 3 6-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach 
durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert 
ist, 

fur geradkettiges oder verzweigtes Ci-Ci 8 -Alkyl oder C 6 -Cio-Aryl steht, 
filr einen Rest R 3 oder fur einen Rest der Formeln 



-CH2CH2-0-JCH2CH20] q -[CH2CH(CH3)0]rHB , 





oder 



-CH 2 CH 2 CH2-0-'fCH2CH20] q -[CH 2 CH(CH3)0] ] 
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q fur 20 bis 100 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wobei die Sum me von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 20 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fur 1 bis 7 steht, 

m7 und m8 unabhangig voneinander furl bis 7 stehen, 

wobei 2 < m7+m8,und 

das Verhaltnis von q : m > 4 ist, 
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s fur 5 bis 100, bevorzugt 15 bis 100 stent, 
t fur 5 bis 1 00, bevorzugt 5 bis 20 stent, 
wobei t: s < 0,25 
0 < zl < 2000 
0^z2<2000 
. rnindestens ekt R4 * R3 , 
und 

fur die Formel (9') gilt: 

0,0 1 < E Alkylreste R 3 : T,q<, 0,5. 

Besonders bevorzugt handelt es sich bei den Verbindungen (a) um solche der For- 
meln (1) bis (9), worin 

E fur H-, CH 3 -, CH 3 CH 2 - 5 CH3CH2CH2-, (CH 3 ) 2 CH-, CH3CH2CH2CH2- oder 
CH 3 C(0)- 

steht, 

R 1 fur einen Rest der Formeln 
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CH 3 (CH 2 )nl- 

CH3(CH 2 )n2CHCH2- 
CH3 

CH 3 (CH2)ii2CHCH2- 
CH 3 (CH2)n3CH2 

CH 3 <jH(CH 2 )n4- 
CH 3 



C n 5H(2xn5+l )\^J/~ 
CH 3 (CH2)7CH=CH(CH 2 )8- 



nl = 9 bis 23, 
n2 = 3 bis 23, 
n3 = Obis 18, 
n4 = 7 bis 23, 
n5 = 3 bis 15, 
steht, 

R 2 fur einen Rest der Formeln 




mit 
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C„ 3 CCH 2 J- 

o 

CH3(CH2)7CH=CH(CH2)7C- 

QH O 
CH3(CH2)5CHCH2CH=CH(CH2)7t 

mit 

n6 = 8 bis bis 28, 
steht, 

fur Ci-Cis -Alkyl oder Ce-Cio-Aryl steht, 

fur einen Rest R 3 oder fur euaen Rest der Formeln 

-CH 2 CH2-0-[CH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E, 

oder 

-CH 2 CH2CH2-0-[CH 2 CH20] q -[CH 2 CH(CH3)0] r E 

steht, 

q ftir 25 bis 60 steht, 

ql und q2 unabhSngig voneinander fiir 25 bis 60 stehen, 
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q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 25 bis 60 stehen, 



wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 



r 



for Obis 10 steht, 



rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 10 stehen, 



wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 1 0 stehen, 

wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 

das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, und 

0 5 01 < S Alkylreste R 3 : 2 q+r < 0,1 

Besonders bevorzugt handelt es sich bei den Verbindungen (a) auch um solche der 
Formeln (1') bis (9 0, worin 



E 



fQr H-, CH 3 -, CH 3 CH 2 - 5 CH 3 CH 2 CH 2 -, (CH 3 ) 2 CH-, . 
CH 3 CH 2 CH 2 CH 2 - oder CH 3 C(0)- 



steht, 



R 1 



fur einen Rest der Formeln 
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CH 3 (CH 2 )nl- 

CH 3 (CH 2 )n2CHCH2- 
CH3 

CH 3 (CH 2 )n2CHCH2- 
CH 3 (CH2)n3CH2 

CH 3 CH(CH 2 )n4- 
CH 3 



CH 3 (CH 2 ) 7 CH=CH(CH 2 )8- 
mit 

nl = 9 bis 23, 

n2 = 3 bis 23, bevorzugt 6 bis 23 

n3 =0 bis 1 8, wobei bevorzugt n2+ n3 ^ 3 1 ist, 

n4 = 7 bis 23, 

n5 =3 bis bis 15, 

steht, 



C n 5H(2xn5+l )• 




fur einen Rest 



der Formeln 
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CH 3 (CH 2 )n6 1 



CH 3 (CH2)7CH=CH(CH 2 )7 



OH O 
CH3(CH2)5CHCH2CH=CH(CH2)7C- 



mit 

n6 = 8 bis bis 28, 
steht,. 

R 3 fur Ci-Cig -Alkyl oder C 6 -Ci 0 -Aryl steht, 

R 4 for einen Rest R 3 oder fur. einen Rest der Formeln 

-CH 2 CH 2 -0 [CH 2 CH20] q -[CH2CH(CH3)0]lE , 
oder 



-CH2CH2CH2-Q 



[CH 2 CH 2 0] q -[CH2CH(CH3)0]rte 



steht, 



q fur 25 bis 60 steht, 



ql und q2 unabhangig voneinander fur 25bis 60 stehen, 
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q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 25 bis 60 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 10 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 1 0 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 10 stehen, 

wobei die Summe von r3 + r4 + r5.+ r6 = r ist,'und 

das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, und 

fur die Formel (9') gilt: 

0,01 < E Alkylreste R 3 : 2 q < 0,1 

Ganz besonders bevorzugt sind erfindungsgemaBe FormuUerungen, die als Verbin- 
dung (a) den Ester aus Stearinsaure und 40 mol EO enthalten. 

Die erfindungsgemaBen FormuUerungen enthalten mindestens eine am Stickstoff 
quaternierte Aniinoalkylsiloxan-Verbindung (Silikonquat). Derartige Verbindungen 
und deren HersteUung sind bekannt, zE. aus WO 02/10 256, WO 02/10 257, WO 
02/10 259, EP 282 720, EP 17 121, DE-A 100 36 533, DE-A 100 36 539, DE-A 100 
36 532, DE-A 100 36 522 und DE-A 102 12 470. 

Bevorzugt entsprechen die in den erfindungsgemaBen Formulierungen enthaltenen 
quatemierten AminoalkylsUoxan-Verbindungen linearen oder cyclischen Poly- 
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siloxanpolymeren der WO 02-10259 mit sich wiederholenden wesentlichen Struktur- 
einheiteh der Fonneln (10) und (11) 



r CH 3 CH 3 R 11 | 13 

-{— X-JSiO)-Si x-N + -Y-fr-^- 2 A (10) 

CH 3 CH 3 i« Rl4 

CH 3 CH 3 R 16 R 1B 

I I I I 

-[— X-jSiO)- ji X-N-M-N Y (11) 

CH 3 CH 3 



worm 



X ein zweiwertiger Kohlenwasserstoffrest mit mindestens 4 Kohlenstoffatomen 
ist, der eine Hydroxylgruppe aufweisen kann und bevorzugt eine 
Hydroxylgruppe aufweist und der durch ein Sauerstoffatom unterbrochen sein 
kann, und die Gruppen X in den Wiederholungseinheiten gleich oder. 
verschieden sein konnen, 

Y ein zweiwertiger Kohlenwasserststoffrest mit mindestens 2 Kohlenstoffato- 
men ist, der eine Hydroxylgruppe aufweisen und der durch ein oder mehrere 
Sauerstoff- oder Stickstoffatome unterbrochen sein kann, 

R 11 , R 12 , R 13 und R in gleich oder verschieden sind und Alkylreste" mit 1 bis 4 Koh- 
lenstoffatomen oder Benzylreste bedeuten oder jeweils die Reste R u und R 13 
oder R 12 und R 14 Bestandteile eines verbriickenden Alkylenrestes sein 
konneh, 
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R 16 H oder ein Alkylrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen ist, der sauerstoffsub- 
stituiert sein karm, 

M die Stmktur -B-0-(EOx) v (POx) w -B-, worin 

EOx eine Ethylenoxideinheit und POx eine Propylenoxideinheit ist, 

B gradkettiges oder verzweigtes C 2 bis C6 Alkylen, 

v 0 bis 200, 

w 0 bis 200 3 

v+w > 1 entspricht, 

n 2 bis 1000, worin die n in den Wiederholungseinheiten gleich oder verschieden 
sein konnen, und 

A- ein anorganisches oder organisches Anion bedeutet 

Die erfindungsgemaBen Formulierungen enthalten gegebenenfalls auch beliebige 
Mischungen der oben bezeichneten quaternierten Aminoalkylsiloxan-Verbindungen 
mit den entsprechenden nicht quaternierten Verbindungen. Bei diesen nicht 
quaternierten Verbindungen fehlt somit in der Formel (10) an den Stickstoffatomen 
in der Hauptkette jeweils einer der Reste R 11 oder R 12 bzw. R 13 oder R 14 

Die erfindungsgemaB bevorzugten quaternierten Aminoalkylsiloxan-Verbindiingen 
sind Gegenstand der WO 02/10 259 und dort allgemein und speziell beschrieben. Der 
Inhalt der WO 02/10 259 soil hiermit durch die vorliegende Anmeldung in vollem 
Umfang umfasst werden. 
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In einer bevorzugten Ausfuhrungsfoim der Erfindung stehen die Mengen an 
hydrophilen, nichticmogenen grenzflachenaktiven Verbindungen (a) und/oder 
hydrophilen Dispergienrdtteln (b) und/oder Salzen (c) zu den Mengen an quaternier- 
ten Aminoalkylsiloxan- Verbindungen in einem Gewichtsverhaltnis CI von Q = 0.05 
bis 10, bevorzugt Q = 0.05 bis 5, speziell Q = 0.05 bis 3 3 ganz speziell Q = 0.05 bis 
1 . Q bildet nur das Verhaltnis von Gesammtmenge Komponente (a) bis (c) zu Menge 
an Silikonquat ab. Bei Verwendung zu geringer Mengen an Zusatz (a) und/oder (b) 
und/oder (c) erschopft.sich die wirksame Stabilisierung bei der Faserausriistung, d.h. 
z.B., dass die Scherstabilitat unter Umstanden bei starker mech anis cher Scherung, 
hohen Temperaturen, langen Ausriistungszyklen nicht immer aufirecht erhalten 
werden kann. Sehr groBe Zusatzmengen sind unokonomisch und konnen den Weich- 
griff des Textils in unerwiinschter Weise yerandern. 

Die.Zugabe der beschriebenen Zusatze a) bis c) kann auf zwei Arten erfolgen. Es ist 
einerseits moglich, dass die erfindungsgemaBen Zusatze in die Formulierungen direkt 
eingebracht werden. Andererseits kann es unter Praxisbedingungen bevorzugt sein, 
die Formulierungen zunachst auf Anwendungskonzentration zu verdunnen und an- 
schlieBend die erfindungsgemaBen Zusatze in die bereitete Flotte zu geben. 

Die erfindungsgemaBen Formulierungen konnen neben den Komponenten (a) 
und/oder (b) und/oder (c) noch weitere grenzflachenaktive Komponenten (f) 5 die eine 
Emulgierung bzw. Microemulgierung ermoglichen, enthalten. 

Bei diesen Komponenten. (f) handelt es sich urn ubliche, dem Fachmann bekannte 
Formulierungsagentien ziir Herstellung der Silikon(mikro)emulsionen, die jedoch 
allein nicht gegen hohen Energieeintrag stabil sind. Als solche bevorzugten 
Komponenten sind fl) bis f6) zu nennen: (fl) Oxalkylierungsprodukte, die durch 
Alkoxylierung mit Ethylenoxid oder Propylenoxid von Kondensationsprodukten 
phenohscher OH-gruppenhaltiger Aromaten mit Formaldehyd und NH-fuiiktionellen 
Gruppen erhaltlich sind. f2) nicht-ionische oder ionisch modifizierte Verbindungen 
aus der Gruppe der Alkoxylate, Alkylolamide, Ester, Aminoxide und Alkylpoly- 
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glykoside, insbesondere Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit alkylierbaren 
Verbindungen, wie z.B. Fettalkoholen, Fettaminen, Fettsauren, Phenolen, Alkyl- 
phenolen, Carbonsaureamiden und Harzsauren. Hierbei handelt es sich z.B. urn 
Ethylenoxidether aus der Klasse der Umsetzungsprodukte von Ethylenoxid mit ge- 
sattigten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen (kommerziell 
erhaltlich beispielsweise in Form der Produktreihe Renex®) oder Alkylphenolen mit 
4 bis 12 C-Atomen im Alkylrest oder gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen 
mit 14 bis 20 C-Atomen oder gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit 14 
bis 22 C-Atomen oder aus naturlichen oder modifizierten, gegebenenfalls hydrierten 
Rizinusolfettkorper hergestellte Veresterungs- und/oder Arylierungsprodukte, die 
gegebenenfalls durch Veresterung mit Dicarbonsauren zu wiederkehrenden 
Slxuktureinheiten verkntipfl sind. f3) ionische oder nicht-ionische Verbindungen aus 
der Gruppe der Umsetzungsprodukte von Alkylenoxid mit Sorbitanester [Tween, 
ICI], oxalkylierte Acetylendiole und glykole, oxalkylierte Phenole, insbesondere 
Phenol/Styrol-Polyglykolether. f4) ionische oder nichtionische polymere 
oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der Homo- und Copolymerisate, Pfiropf- und 
Pfropfcopolymerisate sowie statistische und lineare Blockcopolymerisate. f5) 
anionische oberflachenaktive Mittel wie beispielsweise Alkylsulfate, Ethersulfate, 
Ethercarboxylate, Phosphatester, Sulfosuccinatamide, Paraffinsulfonate, 
Olefinsulfonate, Sarcosinate, Isothionate und Taurate f6) amphotere oberflachen- 
aktive Mittel wie Betaine und Ampholyte, insbesondere Glycinate, Propionate und 
Imidazoline. 

Besonders bevorzugte Formulierungsbestandteile (f) sind alkoxyherte Fettalkohole, 
verzweigte Fettalkohole und Fettsauren mit 4 bis 14 Alkoxydeinheiten, ganz beson- 
ders bevorzugte Formulierungsbestandteile (f) sind alkoxylierte Fettalkohole, ver- 
zweigte Fettalkohole mit 6 bis 12 Alkoxydeinheiten, speziell Formulierungen, die 
den Ether von Tridecylalkohol mit 12 mol EO, den Ether von Tridecylalkohol mit 
6 mol EO enthalten. 
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Die Formulierungsbestandteile werden im allgemeinen in iiblichen Mengen der er- 
findungsgemaJJen Formulierung zugesetzt. Bevorzugt werden die Komponenten (f) 
in Mengen von 1 bis 200 Gew.%, bevorzugt 10 bis 80 Gew.-% , besonders bevorzugt 
10-50 Gew.-% bezogen auf das quaternierte Aminoalkylsiloxan zugesetzt. 

Die Formulierungen konnen neben den Komponente(n) (a) bis (c) jeweils allein oder 
in Kombination und den Zusatzen (f) auch noch weitere Hilfsmittel in den fur diese 
Hilfsmittel iiblichen Mengen enthalten. 

Ubliche Hilfsmittel im Sinne der Erfindung sind u.a. Egalisiermittel, Netzmittel, 
Glanzausriistungsmittel, Faserschutzmittel, Scbiebefestmittel und weitere Hilfsmittel 
nach Stand der Technik. Eine gute Ubersicht der erfindungsgemalJen Hilfsmittel 
findet sich in Chwala/Anger, Handbuch der Textilhilfsmittel, Verlag Chemie, Wein- 
hein 1977. Daniberhinaus konnen Puffersysteme zur Einstellung eines optimalen pH- 
Wertes wahrend der Ausriistung eingearbeitet werden. 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Formulierungen konnen die quaternierten 
Aminoalkylsiloxan-Verbindiingen mit den Komponenten (a), (b) und/oder (c), ge- 
gebenenfalls unter Zusatz weiterer, oben genannter Bestandteile, gemischt werden, 
bevorzugt im Temperaturbereich von 20 bis 90°C, besonders bevorzugt bei 25 bis 
70°C, ganz.besonders bevorzugt bei 30 bis 60°C. 

Die quaternierten Aminoalkylsiloxane werdisn dabei bevorzugt zu der/den Ver- 
bindung(en) (a), (b) und/oder (c) gegeben; besonders bevorzugt wird das quaternierte 
Aminoalkylsiloxan (Silikonquat) vorgelegt und die Emulsionsbildung durch Zugabe 
der Verbindimg(en) (a), (b) und/oder (c) und gegebenenfalls weiterer Zusatze 
vervollstandigt. 

Die erfindxingsgemaBen Formulierungen eignen sich hervorragend als Textilweich- 
macher bei der Axisriistung von textilen Flachengebilden, insbesondere solchen aus 
Baumwolle, Keratinfasern, bevorzugt Wolle, Seide oder Synthesefasern oder 
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spielsweise sehr gut fur die Ausrustung von textilen Flachengebilden aus 
Mischungen von Baumwolle mit Polyester, Polyamid, Polyacrylnitril, Wolle oder 
Seide einsetzen. Exzellente Ergebnisse werden gleichermafien bei der Ausrustung 
textiler Flachengebilde aus Synthesefasern, insbesondere aus Polyester, Polyamid, 
Polypropylen oder Mischungen daraus erzielt 

Unter textilen Flachengebilden sind bevorzugt Gewebe, Gewirke, Maschenware und 
Vliese zu verstehen. 

Als besonders vorteilhaft hat sich die Verwendung der erfindungsgemaBen Formulie- 
rungen fur die Ausrustung von Baumwolle oder baumwollhaltigen Textilien, die mit 
anionischen WeiBtonern vorbehandelt wurden, nach dem Jet-Verfahren erwiesen. 

Beim Einsatz der erfindungsgemaBen Fprmulierungen konnen nicht nur 
hervorragende Weichmacher-Ergebnisse erreicht werden, vielmehr werden auch 
andere Eigenschaften des Textils, wie die Vernahbarkeit, verbessert oder der Glanz 
erhoht 

Die Ausriisung erfolgt im allgemeinen nach dem Kontmue-Verfahren (Foulard- oder 
Lisseuse- Verfahren) oder nach dem Ausziehverfahren (Jet-Verfahren). Bei An- 
wendung'der erfindungsgemaBen Formulierungen nach einem dieser Ausriistungsver- 
fahrenen hat es sich als vorteilhaft erwiesen, die folgenden technologischen Para- 
meter einzuhalten: 

• Kontinue (z.B. Foulard, Lisseuse) 

1. Bei 1 l%iger Silikonkonzentration: 5-50 g/1, bevorzugt 10-40 g/1 und speziell 



10-25 gA Formulierung SQ (=. 
Silikonquat) + a) bis c) 



2. 



Ausriistungstemperatur: 
Trocknungstemperatur: 



Raumtemperatur 



3. 



75-105°C im Umlufttrockenschrank oder 
10-60 sec auf dem Spannrahmen bei 
150°C, besonders 30-45 sec 



4. 



Zeit im Umlufttrockenschrank: 



10-20 Minuten 
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• Ausziehverfahren (z.B. Jet, Haspelkufe) 



1 . Bei 1 l%iger Silikonkonzentration: 

2. ' Ausriistungstemperatur: " 

3. Aufheizrate: 

4. Ausriistungszeit: 

5 . Flottenverhaltnis: 

6. Trocknungstemperatur 

7 . Zeit im Umlufttrockenschrank: 



1,0-5,0 %, bevorzugt l 5 5-3 3 5 % und 
speziell 1,5-2,5 % 

30-60°C, bevorzugt 35-50°C und 
speziell 3 5-45°C 
2-4°C/Minute 
15-25 Minuten 

1:5 bis 1:50, besonders 1:10 bis 1:30 
75-105°C im Umlufttrockenschrank oder 
10-60 sec auf dem Spannrahmen bei 
150°C, besonders 30-45 sec 
10-20 Minuten 
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Beispiele 



In den nachstehenden Formulierungen wurde ein gemaB WO 02/10259, Beispiel 1 



synthetisiertes Silikonquat (SQ) eingesetzt, welches folgende Strukturelemente auf- 
weist und folgendermaBen hergestellt wird: 

la) In einem 1 Liter Dreihalskolben wurden 24 g Wasser und 4,18 g (0,048 mol 
tertiare Aminogruppen) N 5 N s N'^ 9 -Tetramethyl-l 9 6-hexandiamin und 3,8 g 
(0,012 mol primare Aminogruppen ) eines unter dem Handelsnamen Jeffamin® 
ED 600 erhaltlichen Alkylenoxidderivates der Struktur 

H 2 NCH(CH3)CH2[OCH 2 CH(CH 3 )]a(OCH 2 CH2)9[OCH 2 CH(CH3)]bNH2 
nait a+b = 3,6 

bei Raumtemperatur vorgelegt. Innerhalb von 5 Minuten wurden 12,0 g (0,03 mol) 
Dodecansaure in Form einer 50 %igen Losung in 2-Propanol und 1,8 g (0,03 mol) 
Essigsaure zugesetzt. Nach Erwarmung des Ansatzes auf 50°C wurden innerhalb von 
30 Minuten 194,1 g (0,06 mol Epoxygruppen) eines Epoxysiloxans der durch- 
schnittlichen Zusammensetzung 



und 30 ml 2-Propanol zugetropft. Die gelbe, triibe Mischung wurde 6 Stunden auf 
RiickfluBtemperatur erhitzt. Nach Entfernung aller bis 100°C und bei 2mmHg im 
Vakuum fliichtigen Bestandteile werden 204 g eines leicht gelben, truben Materials 
erhalten, welches folgende Strukturelemente enthalt 
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+ + 
H2NCH(CH3)CH2 [OCH 2 CH(CH3)] a (OCH 2 CH 2 )9 [0(M 2 CH(CH3)]bNH 2 



2 CH 3 (CH2)l0COO- 
2 CH3COO 

a + b = 3.6 • 




Ausgehend von diesem Silikonmaterial wurden drei Microemulsionskonzentrate fol- 
gender Zusammensetzung hergestellt: 
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Formulierung 1 (Fl) 


Formulierung 2 (F2) 


Formulierung 3 (F3) 


430g SQ 


430g SQ 


430gSQ 


258g Renex® 36 . ■ 


125g Renex® 36 


125g.Renex® 36 


44.5gRenex® 30 


44.5g Renex® 30 


44.5g Renex® 30 


lOgEssigsaure 


lOgEssigsaure ■ 


1 Og Essigsaure 


7.5g Natriumacetat 


7.5g Natriumacetat 


7.5g Natriumacetat 


245g dest Wasser 


245 g dest. Wasser 


245g dest. Wasser 




79.5g 2-Propanol 


79.5g 2-Propanol 




87.5g Crodet S40 


59g Crodet® S40 



Diese drei Microemulsionskonzentrate (etwa 40 %ig beziiglich SQ) werden mit 

Wasser einheitlich auf jeweils 11 % Silikonquatgehalt verdunnt. Von diesen 11 

%igen transparenten Microemulsionen werden jeweils 6 g (absolute 

Silikonquatmenge 0,66 g) abgenommen, mit 6000 ml Wasser und ggf. Zusatzen 

intensiv vermischt und unter folgenden Randbedingungen zur Jetausriistung benutzt: 

Jettyp: Mathis Labor- Jumbo- Jet 

Jetpumpe: Stufe 6 (hochstmogliche Scherung) 

Wassennenge im Jet: 6000 ml 

Ausriistung: 15 Minuten bei 40°C 

Trocknung: 80°C 

Textil: 300g gebleichtes und mit optischem Aufheller (z.B. Blankophor® BA be- 
handeltes Baumwolljersey). 
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In der nachfolgenden Tabelle sind die Ergebnisse der Ausriistversuche zusammen- 
gefasst. 



Nr. 


Formul. 


Zusatz 


. Silikonfallung* _ 


Griff nach 
Trockmmg** 


Hydro- 
philie*** 


Schaum- 
hohe im 
Jet in cm 


1 


Fl 




starke Fallung, 
klebrig 


ok 


ok 


12-13 


2 


Fl 


0.39g Renex® 36 
0.06g Renex ®30 


starke Fallung, 
klebrig 


ok 


ok 


12-13 


3 


Fl 


0.5gAl 2 (SO 4 ) 3 xl6H 2 O 


keine Fallung, 
wenige Flusen 


ok 


ok 


5-6 


4 


Fl 


0.05gAl 2 (SO 4 )3Xl6H 2 O 
3g MgCl 2 x6H 2 0 


keine Fallung, 
wenige Flusen 


ok 


ok 


5-6 


5 


F2 




keine. Fallung, 
keine Flusen 


ok 


ok 


6-7 


6 


F3 


0.02g Crodet® S40 


keine Fallung, 
keine Flusen 


ok 


ok 


6-7 * 


7 


Fl 


0.18gCrodet® S40 


keine Fallung, 
keine Flusen 


ok 


ok 


6-7 



* Abscheidung an Glas- und Stahlteilen des Jets 
** silikonartig weich mit Volumengewinn 

* * * Tropfeneinsinkzeit < 3 Sekunden 

Renex® 36 Handelsname der ICI Surfactants; Tridecylalkohol-(EO)i 2 -OH 
Renex® 30 Handelsname der ICI Surfactants; Tridecylalkohol-(EO) 6 -OH 
Crodet® S40 Handelsname der Croda GmbH; Stearinsaure-CEO) 4 o-OH 

Versuch 1 beschreibt das inakzeptable Ergebnis eines nicht erjBndungsgemaBen Ver- 
suchs gemaB dem Stand der Technik. Eine Verdoppelung der Tensidmenge beider 
Renex-Typen fuhrt nicht zu einer Verhinderung der Ausfallung (Versuch 2 9 nicht 
erfmdungsgemaB). 
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Die Versuche 3 und 4 belegen, dass durch einen erfindungsgemafien Zusatz von Sal- 
zen mehrwertiger Kationen eine Ausfallung sicher verhindert werden kann. Alumi- 
niumsalze sind effektiver als Magnesiumverbindungen. 

Versuch 5 zeigt, dass durch einen erfindungsgemaflen Einbau von hydrophilen grenz- 
flachenaktiven Verbindungen direkt in die Formulierung eine AusMlung zuverlassig 
verhindert wird. Dies trifft auch auf eine ebenfaUs erfindungsgemafie partieUe nach- 
tragliche Hinzufiigung (Versuch 6) oder erfindungsgemafie voUstandige Hmzufiigung 
(Versuch 7) dieser hydrophilen grenzflachenaktiven Verbindung zu. 
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Patentanspruche 

1. Formulierungen enthaltend mindestens ein quaterniertes Aminoalkylsiloxan 
und mindestens eine Verbindung aus der Reihe 

a) der hydrophilen, nichtionogenen grenzflachenaktiven Verbindungen, 

b) der hydrophilen Dispergiennittel und 

c) der Salze von zwei- oder dreiwertigen Metallen mit anorgaoischen 
Sauren. 

2. Formulierungen gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei 
den hydrophilen, nichtionogenen grenzflachenaktiven Verbindungen (a) urn 
Ethylen/Propylenoxid (EO/PO) modifizierte Verbindungen, gegebenenfalls 
ungesattigt und/oder verzweigt, aus der Gruppe der Fettalkohole, Fettsauren, 
Alkohole, Sauren, Alkylarylderivate, Fettamine, Glyceride und Sorbitanester, 
handelt, bei denen die Anzahl der EO/PO Einheiten zwischen 15 und 150 
liegt, wobei das Verhaltnis von PO Einheiten zu EO-Einheiten bei gleich oder 
unter 0.25 liegt, und bei denen die Anzahl der Ethylenoxideinheiten (EO-Teil) 
groBer oder gleich der Anzahl der.Kohlenstoffatome im Nicht-EO Teil ist, 
xmd urn Alkylpolyglykoside, Ethylenoxid/Propylenoxid Copolymere* und 
Polyethersiloxane handelt. 

3. Formulierungen gemaB mindestens einem der Anspriiche 1 bis 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass es sich bei den hydrophilen Dispergiennitteln (b) um 
wasserloshche Polysaccharide aus der Gruppe der substituierten Cellulosen 
handelt. 

4. Formulierungen gemaB mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dass es sich bei den Salzen (c) um solche der Metalle Cal- 
cium, Magnesium und Aluminium mit Salzsaure, Schwefelsaure oder 
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Phosporsaure handelt, wobei die Salze auch in in Form ihrer Hydrate vorlie- 
genkSnnen. 

Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass es sich bei der Verbindung (a) um eine Verbindung der 
Formeln (1) bis (9) 

R^O-ECHzCHjOlq-CCHsCHCCHsPlrE (1), 
CH 3 

/[CH2CHO] r l-[CH2CH20]ql-E 

Rl-<^ <fH3 

^[CH2CHO] r 2-[CH2CH20] q 2-E (2)? 

R 2 -NH-[CH 2 CH(CH3)0] r [CH 2 CH 2 03 q -E (3), 



CH 3 

^[CH2CHO] r i-[CH 2 CH20]qi-E 
^[CH2CHO] r 2-[CH2CH 2 0]q2-E (4)> 



CH 3 CjH 3 
E-0-[CH 2 CH20] q 3-[CHCH20]r3 x / [OCH 2 CH]r4-[OCH2CH2]q4-Q-E 

[OCH2CH]r5-[OCH2CH2]q5-0-E 
CH 3 

iH2[OCH2CH] r 6-[OCH2CH2]q6-0-R 2 

(5), 
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R 2 -NH-CH(CH3)CH 2 -[OCH 2 CH(CH3)] m7 -[OGH 2 CH 2 ] q -[OCH 2 CH(CH3)] m8 -NH-R 2 

(7), 



E.O-[CH 2 CH 2 0] s -[CH 2 CH(CH3)0] r E (8), 



oder 



R 4 -sii-o- 

R3 



R 

•Si-O 



A? 



zl 



R ; 



^ -Jz2 



O Si-R H 



(9) 



handelt, 



worm 



fur einen Rest R 1 , Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, ge- 
sattigtes oder ein- oder mehrfach ungesattigtes Ci-Cis-Alkyl welches 
gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C4-Alkoxy s C1-C4- 
Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, oder fur Cs-Cio-Cyclo- 
alkyl steht, welches jeweils gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
d-C 4 -Alkyl, -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxy carbonyl oder Carb- 
onyl substituiert ist, 



R fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes Cs- 
C4o-AIkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach 
durch. Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und 
welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C4-Alkoxy, 
C 1 -C4-Alkoxy carbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- C1-C4- 
Alkylamino substituiert ist, oder fur C5 -Cio-Cycloalkyl steht, dessen 
Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Sauerstoff- 
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ein- Oder mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, C r C 4 -Alkoxy, d-C 4 - 
Alkoxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-d-GrAlkyl- 
amino substituiert ist, 

R2 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach 
ungesattigtes C 8 -C 4 o-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder 
mebfacb durch -OH, d-C.-Alkoxy, d-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carb- 
onyl substituiert ist, 

R 3 fur geradkettiges oder verzweigtes Ci-C 26 Alkyl oder d-Cio-Aryl 
steht, 

R 4 fur R 3 oder fur einen Rest der Formeln 

-CH 2 CH 2 -0-[CH 2 CH203 q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E , 

-CH 2 CH 2 CH 2 -0-[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0] r -E 
-CH 2 CH 2 CH 2 -0-CH 2 CHOHCH 2 -0-[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] T -E 

-Z-[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0] r -E 
worin 

Z ein geradketdger oder verzweigter Alkyl- oder Cycloalklyrest ist, 
der jeweils durch -O- und /oder -CO- unterbrochen und 
gegebenenfalls durch mindestens eine OH-Gruppe substituiert 
sein kann, 



oder 
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CH 3 

-C-CHCH2-0-[CH2CH20] q i-[CHCH20] r i-E 

CH 3 

CH2-0-[CH2CH20]q2-[CHCH20] r 2-E . 
steht, 

q fur 15 bis 150 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fur 0 bis 150 stehen, 
wobei die Sum me von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 0 bis 1 50 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 50 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 50 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 — r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 50 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fur 1 bis 50 steht 
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m7 und m8 unabhangig voneinander fur 1 bis 50 stehen, 

wobei 2 < m7+m8, und die Summe von ml + m8 = m +1 ist, und 

das Verhaltnis von q : m > 4 ist, 

s fur 5 bis 150 steht, 

t fur 5 bis 150 steht, 

wobei 0.05 < s : t < 20, 

0< zl < 2000, 

0 < z2 < 2000, 

mindestens ein R4 * R3 , und 

0,01 < 2 Alkylreste R3 : 2 q4r < 1 

6. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass es sich bei der Verbindung (a) urn eine Verbindung der 
Formeln (1) bis (9) gemaB Anspruch 5 handelt, wobei 

E fiir Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- 
oder mehrfach ungesattigtes Ci-C 4 -Alkyl welches gegebenenfalls 1 bis 
zweifach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci -C 4 -Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, oder fur C5-C6 -Cycloalkyl steht, welches je- 
weils gegebenenfalls ein- bis mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci- 
C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, 
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R 1 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes Ci<r 
C 3 6-Alkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach 
durch Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und wel- 
ches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, 
Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- C1-C4- 
Alkylamino substituiert ist, oder fur C 5 -C6-Cycloalkyl steht, dessen 
Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Sauerstoff- 
und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebenenfalls 
ein- oder mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, C r C 4 - 
Alkoxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-Ci-C 4 -Alkyl- 
amino substituiert ist, 

R 2 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach 
ungesattigtes Ci 0 -C 3 6-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder 
mehrfach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, 

R 3 fiir geradkettiges oder verzweigtes Ci-Cis -Alkyi oder C 6 -Ci 0 -Aryl 
steht, 

R 4 fur einen Rest R 3 oder fiir einen Rest der Formeln 

-CH 2 CH2-0-[CH 2 CH20] q -[CH2CH(CH3)0] r -E, 
oder 

-CH 2 CH2CH2-0-[CH2CH2O] q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E 

steht, 
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ql und q2 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wobei die Sum me von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 20 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4 9 r5 und r6 unabhangig voneinander ftir 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fur 1 bis 7 steht, 

m7 und m8 unabhangig voneinander furl bis 7 stehen, 
wobei 2 < m7+m8, und die Summe von m7 + m8 = m ist, und 
das Verhaltnis von q : m > 4 ist, 
s- fur 5 bis 100 steht 
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t fur 5 bis 100 steht, 
wobei0.05 < s:t < 20, 
0 < zl < 2000 , 



0 < z2 < 2000, 



mindestens ein R4 ^ R3 , 
und 



0,01 < 2 Alkylreste R 3 : £ q+r < 0,5. 

Fonnulierungen gemafi wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass es sich bei der Verbindung (a) um eine Verbindung der 
Formeln(l')bis(9') 

R^O-CCHaCHaOlq-fC^CHCCHa)©]^ (10, 
CH 3 



,^iCH2CHO] r i-[CH2CH20] q }-E 
- v [( :H 2 CHO] r 2-[CH2CH20]q^E 



R 2 -NH-{cH 2 CH(CH 3 )0] r -[CH2CH 2 0]^E (3'), 



(20= 
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CH 3 



f/[CH2CHO]rl-[CH 2 CH20] q l.-E 

R2-<J- CH 3 

!^[CH2CHO]r2-[CH2CH20]q2VE 



(4') 5 



E-cf[CH2CH20]q3-[CHCH20] r 3; 



c[OCH2AH]r4-[OCH2CH2]q4-<^E 



r N:H[oCH2JH] r 5-[OCH2CH2]q5}o-E 

( JH^OC^Hlrf-lOC^C^lq^-R 2 

(5'), 



R^NH-CHC^CH^tOC^CHCCHa^m-tOCHzCHzl^O-E (6'), 

T (70, 
E-0-[cH 2 CH 2 0] s -[CH 2 CH(CH 3 )0]t^ (8'), 



oder ein Polyethersiloxan (9') 



R 4 -S5i-0- 



R 

L 



R 

L 
it 



O Si-R 



(9') 



handelt, 
worin 



die in den Formeln (1>(8') dargestellten Klammerausdriicke „{" und 
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Ethylenoxid- bzw. Propylenoxid-Einheiten entweder wie dargestellt 
blockweise angeordnet sein konnen oder aber auch beliebig statistisch 
angeordnet sein konnen, 

E fur einen Rest R 1 , Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, ge- 
sattigtes oder ein- oder mehrfach ungesattigtes Ci-Cig-Alkyl welches 
gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C4-Alkoxy, C1-C4- 
Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, oder fur C5-C10- 
Cycloalkyl. steht, welches jeweils gegebenenfalls ein- oder • mehrfach 
durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH 5 Ci-GrAlkoxy, C 1-CrAlkoxy carbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, 

R 1 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes Cs- 
C 40 -AIkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach 
durch Sauerstoff- uhd/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und 
welches gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C4-Alkoxy, 
Ci-C 4 -Alkoxy carbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- C1-C4- 
Alkylamino substituiert ist, oder fur Cs-Cio-Cycloalkyl steht, dessen 
Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Sauerstoff- 
und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebenenfalls 
ein- oder mehrfach durch Ci-CrAlkyl, -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, C1-C4- 
Alkoxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di-Ci-C 4 -Alkyl- 
amino substituiert ist, oder fur C6-C10 Aryl steht, welches gegebenfalls 
substituiert, insbesondere durch C3-Ci 5 .Alkyl substituiert ist. . 

R 2 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach 
ungesattigtes Cs-C4o-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder 
mehrfach durch -OH, ' Ci-GrAlkoxy, CrC 4 -Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, 
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R 3 fur geradkettiges oder verzweigtes d-C 26 Alkyl oder C 6 -C 10 -Aryl 
steht, 

R 4 fur R 3 oder fur einen Rest der Formeln 

-CH 2 CH 2 -O^CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0]^ , 
-CH 2 CH 2 CH 2 -o|[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0]^E 
/-CH 2 CH 2 CH 2 -0-CH 2 CHOHCH 2 -O^CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0]rE 

-Z-[CH 2 CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0] r ^E 



oder 



wobei 

Z ein geradkettiger oder verzweigter Alkyl- oder Cycloalklyrest 
ist, der jeweils durch -O- und /oder -CO- unterbrochen und 
.gegebenenfalls durch mindestens eine OH-Gruppe subsituiert 

sein kann 



CH 3 . 
C=CHCH2-o|cH2CH20] q l-[CHCH20]rlj'-I 

.CH3 



CH 2 -C>[[CH2CH20] q 2-[c!HCH20]r2jE 



steht, 

q fur 15 bis 150 steht, 



ql und q2 unabhangig voneinander fur 0 bis 150 stehen. 
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wobei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 0 bis 150 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 50 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0. bis 50 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 50 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fur 1 bis 50 steht, . 

m7 und m8 unabhangig voneinander fur 1 bis 50 stehen, 

wobei 2 < m7+m8, und 

das Verhaltnis von q : m > 4 ist, 

s fur 5 bis 150, bevorzugt 15-150 steht, 

t fur 0 bis 150, bevorzugt 5 bis 150 und insbesondere 5 bis 20 steht, 
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0 < zl < 2000 
0<z2<2000 

mindestens ein R4 * R3 , und 

furFormel (9') gilt: 

0,01 < Z Alkylreste R 3 : 2 q < 1. 

8. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 4 oder 7, 
dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei der Verbindung (a) urn eine 
Verbindung der Formeln (1 r ) bis (9') gemaB Anspruch 7 handelt, wobei 

E fur Wasserstoff, geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- 
oder mehrfach ungesattigtes Ci-C 4 -Alkyl welches gegebenenfalls 1 bis 
zweifach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, oder fur C 5 -C 6 -Cycloalkyl steht, welches 
jeweils gegebenenfalls ein- bis mehrfach durch Ci-C 4 -Alkyl, -OH, Ci-C 4 - 
Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder Carbonyl substituiert ist, 

R 1 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ungesattigtes Ci 0 -C 3 6- 
Alkyl steht, dessen Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch 
Sauerstoff- und/oder Stickstoffatome unterbrochen ist und welches 
gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch -OH, Ci-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 - 
Alkoxycarbonyl oder Carbonyl, Amino, mono- oder di- Ci-C 4 - 
Alkylamino substituiert ist, oder fur Cs-C6-Cycloalkyl steht, dessen 
Alkylkette gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Sauerstoff- und/oder 
Stickstoffatome unterbrochen ist und welches gegebenenfalls ein- oder 
mehrfach durch Ci-O-AlkvL -OHL Ci-O-Alkoxv. Ci-d-Alkoxvcarhonvl 
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oder ftir C 6 -Ci 0 Aryl steht, welches gegebenfalls substituiert, 
insbesondere durch C3-Cis-Alkyl substituiert ist. 

R 2 fur geradkettiges oder verzweigtes, gesattigtes oder ein- bis mehrfach 
ungesattigtes Cio-C36-Alkyl steht, welches gegebenenfalls ein- oder 
mehrfach durch -OH, d-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 -Alkoxycarbonyl oder 
Carbonyl substituiert ist, 

R 3 fur geradkettiges oder verzweigtes Ci-Ci 8 -Alkyl oder C 6 -Cio-Aryl steht, 

R 4 fur einen Rest R 3 oder ftir einen Rest der Formeln 

-CH 2 CH2-of[CH2CH 2 0] q -[CH2CH(CH3)0]^E , 

oder 

-CH 2 CH2CH2-0-|CH2CH20] q -[CH2CH(CH 3 )0] r 
steht, 

q fur 20 bis 100 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wobei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 20 bis 100 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 



2-0^[CH 2 CH 2 0] q -[CH2CH(CH 3 )0]|E 

-OHjcH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH 3 )0] r jg 
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rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 20 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, 
m fiir 1 bis 7 steht, 

m7 und m8 unabhangig voneinander furl bis 7 stehen, 

wobei 2 < m7+m8,und 

das Verhaltnis von q : m £ 4 ist, 

s fur 5 bis 100, bevorzugt 15 bis 100 steht, 

t fur 5 bis 100, bevorzugt 5 bis 20 steht, 

wobei t: s < 0,25 

0 < zl < 2000 

0 <z2 < 2000 

mindestens ein R4 ^ R3 , 
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und 

fur die Formel (9') gilt: 

0,01 < Z Alkylreste R 3 : 2 q < 0,5. 



9. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspniche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Verbindung (a) den Formeln (1) bis (9) gemaB 
Anspruch 5 entspricht, wobei 

E fur H, CH 3 -, CH 3 CH 2 -, CH 3 CH 2 CH 2 -, (CH 3 ) 2 CH-, 
CH 3 CH 2 CH 2 CH 2 - Oder CH 3 C(0)- 

steht, 

R 1 fur einen Rest der Formeln 

CH 3 (CH 2 )nl- 

CH 3 (CH2)n2CHCH 2 - 
CH 3 

CH3(CH2)n2CHCH2- 
CH 3 (CH 2 )n3CH2 



CH 3 CH(CH2)n4- 
CH 3 

Cn5H(2xn5+l )^^^)~ 



CH 3 (CH2)7CH=CH(CH2)8- 
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mit 



nl = 9 bis 23, 
n2 = 3 bis 23, 
n3 = Obis 18, 
n4 = 7 bis 23, 
n5 = 3 bis bis 15, 
steht, 

fur einen Rest der Formeln 




O 




OH O 
CH3(CH2)5CHCH2CH=CH(CH2)7'i- 



mit 



n6 « 8 bis bis 28, 



steht, . 
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fur CrCig -Alkyl oder C 6 -Ci 0 -Aryl steht, 
fur einen Rest R 3 oder fiir einen Rest der Formeln 
-CH2CH2-0-[CH2CH 2 0] q -[CH 2 CH(CH3)0] r -E , 
oder 

-CH2CH2CH2-0-[CH2CH20] q ^[CH 2 CH(CH3)0] r E 
steht, 

q fur 25 bis 60 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fiir 25bis 60 stehen, 
wobei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3, q4, q5 und q6 unabhangig voneinander fur 25 bis 60 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur Obis 10 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander fur 0 bis 10 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

. r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fur 0 bis 1 0 stehen, 
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E 



das Verhaltnis von r : q < 0.25 ist, und 

fur die Formel (9) gilt 

0,01 < £ Alkylreste R3 : 2 q+r < 0,1 

lierungen gemafi wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 4 und 7 bis 8, 
h gekennzeichnet, dass die Verbindung (a) den Formeln (1') bis (9') 
Anspruch 7 entspricht, wobei 

fur H, CH 3 -, CH 3 CH 2 - S CH 3 CH 2 CH 2 -, (CH 3 ) 2 CH-, 
CH 3 CH 2 CH 2 CH 2 - oder CH 3 C(0)- 

steht, 

fur einen Rest der Formeln 

CH3(CH 2 )nl- 

CH 3 (CH2)n2CHCH2- 
CH3 

CH 3 (CH2)n2CHCH2- 
CH 3 (CH2)n3CH2 

CH 3 CH(CH 2 )n4- 
CH 3 




CH 3 (CH 2 )7CH=CH(CH2)8- 
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nl. = 9 bis 23, 

n2 = 3 bis 23, bevorzugt 6 bis 23 

n3 = 0 bis 1 8, wobei bevorzugt n2+ n3 < 3 1 ist, 

n4 = 7 bis 23, 

n5 = 3 bis bis 15, 

steht, 

R 2 fur einen Rest der Formeln 



mit 

n6 = 8 bis bis 28, 
steht, 

R 3 fur Ci-Cig -Alkyl oder C 6 -Ci 0 -Aryl steht, 




O 
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fur einen Rest R 3 oder ftir einen Rest der Formeln 
.CH 2 CH 2 -o|[CH 2 CH20] q -[CH 2 CH(CH3)0] r ^ , 

oder 

-CH 2 CH 2 CH 2 -0^^ 
steht, 

q ftir 25 bis 60 steht, 

ql und q2 unabhangig voneinander fiir 25bis 60 stehen, 
wobei die Summe von ql + q2 = q ist, 

q3 3 q4 9 q5 und q6 unabhangig voneinander fur 25 bis 60 stehen, 
wobei die Summe von q3 + q4 + q5 + q6 = q ist, 
r fur 0 bis 10 steht, 

rl und r2 unabhangig voneinander ftir 0 bis 10 stehen, 
wobei die Summe von rl + r2 = r ist, 

r3, r4, r5 und r6 unabhangig voneinander fiir 0 bis 10 stehen, 
wobei die Summe von r3 + r4 + r5 + r6 = r ist, und 
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furdieFormel(9')gilt: 

0,01 < 2 Alkykeste R*: X q < 0,1. 

11. Formulierungen gemaB v/enigstens einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, dass es sich bei den Verbindungen (b) urn Carboxymethyl- 
cellulose, Hydroxyethylcellulose, Methylhydroxypropyl-cellxilose oder urn 
eine Verbindung der Formel 




— O-R 1 
x 



worin 



x fur 1 .5 bis 20, bevorzugt 1 ,5 bis 1 0 steht 
. handelt. 

12. Formulierung gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet, dass es sich bei den quaternierten Aminoalkylsiloxanen um 
lineare oder cyclische Polysiloxanpolymere mit sich wiederholenden 
Stnaktirreinheiten der Formeln (10) und (11) 
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3 T i i 

-Si X-N-Y-N*— Y 2 A" (10) 



-Si X-N-Y-N- 

ki i _L12 I 1 



SiO); 

CHa CH 3 fc 12 fr* 



CH 3 CH 3 f? 16 «?" 



SiO)-Si X-N-M-N Y 



CH 3 CH 3 



worm 



£ ein zweiwertiger Kohlenwasserstoffrest mit mindestens 4 Kohlen- 
stoffatomen ist, der eine Hydroxylgruppe aufweisen kann, bevorzugt 
eine Hydroxylgruppe aufweist und der durch ein Sauerstoffatom 
unterbrochen sein kann, und die Gruppen X in den Wiederholungs- 
einheiten gleich oder verschieden sein konnen, 

Y ein zweiwertiger Kohlenwasserststoffrest mit mindestens 2 Kohlen- 
stoffatomen ist, der eine Hydroxylgruppe aufweisen und der durch 
ein oder mehrere Sauerstoff- oder Stickstoffatome unterbrochen sein 
kann, 

R", R 12 , R 13 und R 14 gleich oder verschieden sind und Alkylreste mit 1 bis 4 
Kohlenstoffatomen oder Benzylreste bedeuten oder jeweils die Reste 
R 1 und R 3 Oder R 2 und R 4 Bestandteile eines verbriickenden Alkylen- 
restes sein kSnnen, 

Ri« H Oder ein Alkylrest mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen ist, der sauer- 
stoffsubstituiert sein kann, 
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M die Struktur -B-0-(EOx) v (POx)w-B-, worin 

EOx eine Ethylenoxideinheit und POx eine Propylenoxideinheit ist, 

B gradkettiges oder verzweigtes C2 bis C6 Alkylen, 

v 0 bis 200, 

w 0 bis 200, 

v+w > 1 entspricht, 

n 2 bis 1 000, worin die n in den Wiederholungseinheiten gleich oder 
verschieden sein konnen, 

A" ein anorganisches oder organisches Anion bedeutet, 

handelt. 

13. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspniche 1 bis 12 enthaltend 
mindestens ein quaterniertes Aminoalkylsiloxan und mindestens eine 
Verbindung aus der Reihe der hydrophilen, nichtionogenen 
grenzfiachenaktiven Verbindungen (a). 

14. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch 
gekennzeichnet, dass als Verbindung (a) der Ester aus Stearinsaure und 
40 mol EO enthalten ist. 
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15. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch 
gekennzeichnet, dass als weitere Komponente mindestens eine Verbindung (f) 
aus der Reihe der grenzflachenaktiven Verbindungen und Emulgatoren ent- 
halten ist. 

16. Formulierungen gemaB Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass als grenz- 
flachenaktive Substanzen f) der Ether von Tridecylalkohpl mit 12 mol EO 
und der Ether von Tridecylalkohol mit 6 mol EO enthalten ist 

17. Formulierungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 bis- 16, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Mengen an hydrophilen, nichtionogenen grenz- 
flachenaktiven Verbindungen (a) und/oder hydrophilen Dispergiermitteln (b) 
und/oder Salzen (c) zu den Mengen an quaternierten Amino alkylsiloxan- Ver- 
bindungen in einem Mengenverhaltnis Q von Q = 0.05 bis 10 stehen. 

18. Verwendung der Formuherungen gemaB wenigstens einem der Anspriiche 1 
bis 17 als Textilweichmacher bei der Ausriistung von textilen Flachengebil- 
den nach dem Kontinue- oder Ausziehverfahren. 

19. Verwendung gemaB Anspruch 18 zur Ausriistung von textilen Flachengebil- 
den aus Baumwolle, Keratihfasern, bevorzugt Wolle, Seide, Synthesefasern 
oder Mischimgen der vorgenannten Typen. 

20. Verwendung gemaB Anspruch 18 zur Ausriistung von textilen Flachengebil- 
den aus Mischungen von Ba\imwolle mit Polyester, Polyamid, Polyacrylnitril, 
Wolle oder Seide. 

21. Verwendung gemaB Anspruch 18 zur Ausriistung von textilen Flachen- 
gebilden aus Polyester, Polyamid, Polypropylen oder Mischungen daraus. 



WO 03/095735 



PCT7EP03/04965 



-65- 

22. Verwendung gemafi wenigstens einem der Anspriiche 19 bis 20 , dadurch ge- 
kennzeichnet, dass mit anionischen Weifltonem vorbehandelte textile 
Flachengebilde aus Baumwolle oder aus Mischungen von Baumwolle mit 
Polyester, Polyamid, Polyacrylnitril, Wolle oder Seide in einem Jet- 
Farbeapparat ausgeriistet werden. 

23. Verfahren zur Herstellung der Formulierungen gemafi wenigstens einem der 
Anspriiche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass man mindestens ein 
quaterniertes Aminoalkylsiloxan mit mindestens einer Verbindung aus der 
Reihe 

(a) der hydrophilen, nichtionogenen grenzflachenaktiven Verbindungen, 

(b) der hydrophilen Dispergiermittel und 

(c) der Salze von zwei- oder dreiwertigen Metallen mit anorganischen 
Saurenffv ' "v? 

und gegebenenfalls weiteren Hilfs- und/oder Zusatzstoffen im Temperatur- 
bereich von bevorzugt 20 bis 90°C mischt. 
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